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(57) Спосіб обробки виробів на основі карбіду кре-
мнію та дисиліциду молібдену шляхом нанесення

суспензії на основі дисиліциду молібдену із пода-
льшим обпіком, який відрізняється тим, що виро-
би попередньо силіціюють, а потім борують і нано-
сять суспензію, при такому співвідношенні компо-
нентів, мас. %:

дисиліцид молібдену 70-80
силіцидоксидна кераміка, ЦИС-2 15-20
алюмінат натрію 5-10.

Винахід відноситься до хіміко-термічної оброб-
ки та порошкової металургії і може знайти засто-
сування в електронній та електротехнічній галузях
промисловості.

Вироби із реакційноспечених керамічних ма-
теріалів на основі карбіду кремнію та дисиліциду
молібдену широко використовуються у високотем-
пературній техніці. Однак, наявність домішок, зок-
рема, кремнію, який вводиться в матеріал з метою
пониження температури спікання виробів, призво-
дить в процесі спікання до утворення диоксиду
кремнію. Наявність SiО2 сприяє підвищенню елек-
троопору та перегріву виробів із SiC і MoSi2. Різка
зміна температурного режиму викликає руйнуван-
ня зв'язків між зернами і втрату міцності матеріалу.
Існують різні шляхи покращення фізико-механічних
і хімічних властивостей керамічних матеріалів.
Найбільш розповсюдженим є нанесення покриття
на робочу частину виробу.

Відомим є спосіб формування на робочій по-
верхні нагрівача із карбіду кремнію (пат. США
№ 2003592. Glaze for nonmetallic resistors / E. Hedi-
ger. - Publ. 4.06.1935) покриття, яке містить 80%
SiC  і 20%  бентоніту.  Захисний шар обпікають на
повітрі при 1370°С. Недоліком цього способу є
зростання питомого навантаження нагрівача при
високих температурах (1500°С і вище).

Відомий спосіб підвищення термічної стійкості
нагрівачів із карбіду кремнію (а.с. 133960 СССР.
Карборундовый нагреватель // Г.В. Самсонов,
П.C. Кислый / Открытия. Изобретения. - 1960. -
№ 23. - С. 102), який складається із багатьох опе-
рацій. Спочатку робочу поверхню нагрівача змо-
чують бакелітовим лаком і наносять шар порошку
карбіду бору або суміш карбіду бору і 10% кремнію

з подальшою термообробкою (спочатку на повітрі,
а потім у водні при 2200°С протягом 1,5-2 год.). На
поверхні виробу осідає шар кубічного карбіду кре-
мнію. Недоліком цього способу є велика кількість
проміжних технологічних операцій і трудомісткість
процесу формування покриття.

Відомий спосіб підвищення жаростійкості на-
грівачів із дисиліциду молібдену (Milne G.Е. Molyb-
denum disilicide es an appliance heeating element //
G. Metals, 1987. - V. 39. - № 2. - Р. 62-69), при яко-
му на робочу поверхню нагрівача наносять квар-
цове скло, а потім обпікають при 1800°С. Недолі-
ком цього способу є крихкість покриття при кімнат-
ній температурі і електроопір його різко змінюється
із підвищенням температури.

Найбільш близьким до описаного технічного
результату є спосіб обробки карбідокремнієвих на-
грівачів (а.с. 1694552 СССР. Способ обработки
карбидокремниевых нагревателей // Ю.В. Дзяды-
кевич, И.И. Бочар, Н.И. Заблоцкая и др. / Откры-
тия. Изобретения. - 1991. - № 44. - С. 89), при яко-
му спочатку із нагрівачів частково виводять незв'я-
заний кремній (хімічним травленням), а потім на-
сичують бором із подальшим нанесенням на акти-
вну частину нагрівача силіцидоксидну композицію.
Недоліком способу є велика трудомісткість проце-
су і високі вимоги до техніки безпеки (прототип).

Задача винаходу - підвищення ресурсу роботи
виробів на основі карбіду кремнію та дисиліциду
молібдену, які експлуатуються в окислювальному
середовищі при 1500-1600°С при різкій зміні теп-
лового режиму.

Поставлена задача досягається тим, що із ви-
робів спочатку виводять диоксид кремнію, шляхом
силіціювання їх у порошковій суміші, а потім наси-
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чують бором із подальшим нанесенням на їх пове-
рхню суспензії, яка містить (мас.%): дисиліцид мо-
лібдену (MoSi2) - 70-80; цирконієво-ітрієву кераміку
(ЦИС-2) - 15-20 і алюмінат натрію (NaAlO2) - 5-10.

Даний спосіб реалізується таким чином. Для
виготовлення зразків розміром 8х150 мм викорис-
товували карбідкремнієві (ГОСТ 16139-75) та ди-
силіцид молібденові (ТУ 16-531-140-76) нагрівачі, з
яких було виготовлено по 12 шт. зразків кожно-
го типу.

З метою виведення із матеріалів SiO2 зразки
силіціювали в порошковій суміші, яка містила
(мас.%): кремній - 60; фтористий натрій - 5; гідрид
титану - 10; оксид алюмінію - решта. Процес здійс-
нювали в контейнерах із жаростійкого сплаву з на-
веденням плавкого затвору, які розміщують в тер-
мічну піч з повітряним середовищем нагріту до
1100°С. Тривалість процесу насичення не пере-
вищує 8 годин. Після закінчення процесу контей-
нери охолоджують разом із пічкою до температури
20±5°С, а потім розпаковують і відокремлюють на
ситі порошкову суміш від зразків. Силіційовані зра-
зки після насичення мають світло-сірий колір. По-
стійну активність суміші підтримують перед кож-
ним її використанням шляхом введення 5 мас.%
кремнію, 0,5 мас.% фтористого натрію і 1 мас.% гі-
дриду титану. Суміш використовують 8-10 разів.

З метою формування жаростійкої складової
частини захисного покриття попередньо силіційо-
вані зразки борують у порошковій суміші, що міс-
тить (мас.%): аморфний бор - 40; фтористий на-
трій - 5; гідрид титану - 10 і оксид алюмінію - реш-
та. Процес проводять в контейнерах із жаростійко-
го сплаву з наведенням плавкого затвору, які роз-
міщують в термічну піч з повітряним середовищем,
нагріту до 1100°С. Тривалість борування не пере-
вищує 12 годин. Під час нагріву контейнера утво-
рюються фториди бору і гідриди бору, які є транс-
портерами бору до поверхні кераміки. Внаслідок
взаємодії атомарного бору утворюється гексабо-
рид кремнію. Товщина шару покриття на карбідк-
ремнієвій та дисиліцид молібденовій кераміці до-
сягає, відповідно, 120 і 150 мкм. Після закінчення
процесу борування контейнер охолоджують разом
із пічкою до температури 20±5°С, а потім його роз-
паковують і відокремлюють на ситі порошкову су-
міш від зразків.  Суміш зберігають у герметичній
тарі з метою запобігання контакту з парами води.

Постійну активність порошкової суміші перед
кожним повторним її використанням підтримують
шляхом введення 5% аморфного бору, 0,5% фто-
ристого натрію і 1% гідриду титану. Суміш викори-
стовують 10-15 разів. Завершальною операцією
способу є нанесення на силікоборовану поверхню
карбідкремнієвих і дисиліцид молібденових зразків
шару суспензії силіцидоксидної композиції, яка мі-
стить дисиліцид молібдену, цирконій-ітрієву кера-

міку і алюмінат натрію. Дисиліцид молібдену
(МРТУ 6-09-5701-68) виконує функцію високотем-
пературного зв'язуючого, цирконій-ітрієва кераміка
(ЦИС-2) (ТУ 14-8-86-73) містить в собі (мас.%):
ZrO2+HfO2 - 72-78, Y2О3 - 28-22 і є тугоплавким на-
повнювачем, який підвищує жаростійкість силіци-
доксидної суспензії. Введення в склад суспензії
алюмінату натрію (NaAlO) призводить до утворен-
ня порції оксиду натрію,  який витрачається на
створення разом із SiО2 скловидної плівки і тугоп-
лавкої складової - оксиду алюмінію.

Для приготування суспензії використовують
порошки зернистістю менше 20 мкм, які протягом 6
годин перемішують у рідкій ванні в фарфоровому
барабані. До перемішаної композиції добавляють
дистильовану воду в співвідношенні 3:1 і розпи-
люють одержану композицію на поверхню силіко-
борованих зразків. Покриття спікають при 1750°С
протягом 20 хв. Товщина нанесеного шару покрит-
тя - 200-250 мкм. Використання покриття товщи-
ною менше 200 мкм призводить до зменшення йо-
го ресурсу роботи, а при товщині більше 250 мкм
спостерігається відшарування покриття від основи.

На силікоборовані зразки на основі карбіду
кремнію та дисиліциду молібдену наносять силі-
цидоксидну композицію такого складу (мас.%):
І. - 70; ЦИС-2 - 20; - 10; II; - 75; ЦИС-2 - 17,5; - 7,5;
III. - 80; ЦИС-2 - 15,0; -5,0.

Товщина шару покриття складає 225±25 мкм.
Режим роботи покриття періодичний. Тривалість
циклу 100 годин. Випробування покритих зразків
(по 4 шт. кожного складу) проводили згідно ГОСТ
16139-76. Результати випробувань силікоборова-
них карбідокремнієвих і дисиліцид молібденових
зразків із нанесеним шаром силіцидоксидної ком-
позиції представлені в таблиці.

Таблиця

Ресурс роботи покриття, год.
Мате-
ріал

Темпера-
тура ви-

пробуван-
ня, °С

Склад І Склад
ІІ

Склад
ІІІ

Прото-
тип

1500 2000 2500 3000 1500
1600 2200 2600 3500 2000

Одержані результати свідчать, що даний спо-
сіб підвищує в 1,5-2 рази ресурс роботи зразків на
основі карбіду кремнію та дисиліциду молібдену.

Даний об'єкт може знайти застосування для
обробки виробів на основі реакційноспечених кар-
бідкремнієвих і дисиліцид молібденових матеріа-
лів, які використовуються для виготовлення елект-
ронагрівачів різного типу конструкційних елементів
високотемпературного обладнання.
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